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高温合金涡轮盘拥有高承温能力(高强度(低裂纹扩展速率(高抗疲劳性能等优

异性能$是航空发动机的关键热端部件'但由于其合金化程度较高(零件尺寸大(制备工艺复杂等$不可避

免会出现成分和组织分布不均匀$一定程度影响涡轮盘的服役性能'微区
Z

射线荧光光谱!

%

2ZNY

"具有微

区分辨率高(分析速度快(多元素同步分析(非破坏性等优点$被广泛应用于考古(地质(生物等领域$但对

大尺寸高温合金构件的成分分布的研究较少$对于材料各原始位置处的成分定量分布表征也未见报道'本

试验通过选择合适的测量条件(优化仪器定量方法$建立了基于微束
Z

射线荧光光谱的新型铸
\

锻
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合金涡轮盘成分分布定量分析方法$并引入了原位统计分析方法对涡轮盘中
+B

$

+F

$

>F

$

X

$

59

$

;J

$

0E

和
09

八种主要元素进行了定量统计分布解析'发现涡轮盘厚度的中心区域内
+F

$

>F

和
59

三种元

素从轮毂至轮缘存在较明显的弧形负偏析带$而
09

和
+B

两种元素存在弧形正偏析带'另外$涡轮盘径向也

存在一定的成分梯度分布$

+F

$

+B

和
X

三种元素含量从轮毂到轮缘的呈现逐渐降低的趋势$而
>F

$

59

和

0E

三种元素含量则呈现逐渐上升趋势'对各元素最大偏析度(统计偏析度(统计符合度计算分析后可知$

+B

$

+F

$

>F

$

X

$

59
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和
09

七种元素测量区域内整体偏析程度较小(统计符合度大$在材料元素设计值

允许范围内具有较好的成分均匀性'使用火花源金属原位分析仪!

W:;2#**

"对相同测试区域的元素进行了

线分布分析$其分析结果与微束荧光光谱得到的分析规律具有较好的一致性$说明大尺寸涡轮盘在热处理

过程中存在温度场分布$导致了各元素扩散行为以及显微组织分布的差异$因此不同部位的成分也存在一

定偏析'通过对大尺寸的涡轮盘成分进行定量统计分布解析$对于评价新型铸
\

锻变形
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高温合金

涡轮盘的成分分布均匀性$解析制备工艺与大尺寸构件成分(组织结构分布的相关性具有重要意义'

关键词
!

微束
Z

射线荧光光谱)涡轮盘)原位统计分布分析)偏析)统计符合度
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随着我国航空工业的不断发展$航空发动机推重比!推

力#重力"也在逐步提高$对于发动机涡轮盘的选材(制备工

艺(材料性能也提出了更加苛刻的要求%

"

&

'采用电渣重熔连

续定向凝固!

34N2+b4

"和
'b

整体锻造(模锻相结合的工艺

路线$制备的铸
\

锻
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高温合金涡轮盘具有高纯净(

高使用温度(高强度(低裂纹扩展速率(高抗疲劳性能等优

异性能$满足航空发动机的使用要求$保证航空发动机的安

全可靠性%

#2'

&

'由于材料合金化程度更高(涡轮盘尺寸大$制

备工艺复杂$不同位置区域在热处理或变形过程中存在着温

度场或应变不均匀等问题$可能会产生显微成分偏析和显微

组织的不均匀性$造成涡轮盘从轮毂到轮缘(上表面到下表



面不同位置处性能的波动$对涡轮盘的服役性能带来一定程

度的影响%

%2(

&

'所以建立一种大尺寸新型铸
\
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高

温合金涡轮盘的高通量(跨尺度的成分分布分析方法$将有

利于我们掌握涡轮盘不同区域各元素分布情况$为建立工

艺(成分和组织分布的相关性和优化涡轮盘制备工艺流程提

供了有效依据'

在现有成分分布定量表征研究中$电子探针显微分析技

术(扫描电镜与能谱仪结合的方法都可得到材料微区的颗粒

边界形貌以及成分分布$但由于可测量视场有限$所得结果

无法代表大尺寸构件的成分分布%

.2)

&

)激光诱导击穿光谱法

!

?K@4

"可较好地得到块体材料较大区域内成分分布信息$但

存在边缘烧蚀效应(空间分辨率相对较低等缺点%

/2"*

&

)火花

源原子发射光谱原位统计分布分析技术!

W:;

"可以完成大

尺寸范围块体金属的成分状态分布分析$但存在激发斑点较

大(对材料存在损害的问题$不利于保护样品且无法对同一

位置重复测量%

""2"#

&

'随着
Z

射线分析技术的不断发展$将
Z

射线源与聚焦毛细管透镜相结合的微束
Z

射线荧光光谱!

%

2

ZNY

"开始进入成分分布表征领域'该技术具有微区分辨率

高(分析速度快(多元素同步分析且无损等优势$目前被广

泛应用于考古(生物(地质等研究领域%

"'

&

$但由于
Z

射线荧

光光谱在复杂高温合金体系中存在着谱锋重叠(基体效应干

扰严重等问题$所以针对大尺寸高温合金体系的的成分分布

表征研究较少'

本文建立了基于微束
Z

射线荧光光谱的新型铸
\
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合金涡轮盘成分分布分析方法$并参照金属原位通

则国家标准
A@

#

5#%#"'

+
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对涡轮盘中
+B

$

+F

$

>F

$

X

$

59

$

;J

$

0E

和
09

八种主量元素进行了原位统计分析分

布解析$获得了涡轮盘径向及厚度方向的成分分布规律'

"

!

实验部分

S,S

!

样品

实验样品为通过电渣重溶连续定向凝固
d'b

整体锻造

d

模锻工艺制备的大尺寸镍基变形
A<%*/.

合金涡轮盘%如

图
"

!

,

"所示&'为探究铸
\

锻工艺中涡轮盘从轮毂到轮缘的

成分分布变化情况$沿涡轮盘径向上取一块厚度约
"(--

的切片%图
"

!

E

"&$将表面抛光成镜面$酒精擦拭干净$待测

%切片测量区域如图
"

!

E

"所示&'

图
S

!

涡轮盘形貌图

!

,

"*完整涡轮盘)!

E

"*涡轮盘切片以及测量区域
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,BC,

S,A

!

仪器及条件

实验采用
@BD6CB0,HFA-E<

生产的高性能微束
Z

射

线荧光光谱仪!

>% 5WN0;bW

"对大尺寸镍基铸
\
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合金涡轮盘切片进行元素定量及分布表征'其仪器

结构如图
#

所示$其中
Z

光管采用靶材为铑靶$

Z

射线束斑

尺寸为
#*

%

-

)探测器为硅漂移探测器$有效面积为
'*

--

#

)并采用多导毛细管透镜实现了
Z

射线光源的聚焦$极

大的提高了谱线强度峰背比$增大了分辨率'测量条件为*

Z

射线光管电压为
(*6a

)电流为
"(*

%

;

)样品面扫描时束

斑扫描间距为
&*

%

-

)每像素采集时间为
.*-=

$仪器所用真

空度为
#*$*-E,

)样品扫描区域位于涡轮盘中心区域且面积

为
"&(--g'%--

)并采用钢研纳克检测技术股份有限公

司研制的金属原位分析仪!

W:;2#**

"对同区域多列定点分

析$对微束荧光光谱仪所得到的数据进行了验证'

图
A

!

微区
c

射线荧光光谱仪的结构示意图
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结果与讨论

A,S

!

微束
c

射线荧光光谱面扫描条件的选择

采用微束
Z

射线荧光光谱仪对大尺寸样品进行面扫描

时$为了保证定量结果的可靠性$需要对仪器的采集参数进

行优化$获得各元素较高的峰背比'本试验考察了不同的管

电压和管电流对各元素峰背比的影响规律'扫描区域为样品

中部的
#--g#--

区域$不同电压或电流测量条件的峰背

比结果如图
'

所示'可知在一定范围内$

+B

$

+F

$

>F

$

X

$

59

$

0E

和
09

元素的峰背比随着电压的升高逐渐增大$随着

电流的升高峰背比先增大后减小$

;J

元素峰背比随电压升

高而降低$是因为高电压下不利于轻元素的测量$综合考虑

对所有元素最佳测量结果$当
Z

射线光管电压为
(*6a

(电

流为
"(*

%

;

时各元素测量效果较好'最终测量条件为
Z

射

线光管电压为
(*6a

)电流为
"(*

%

;

)样品面扫描时束斑扫

描间距为
&*

%

-

)每像素采集时间为
.*-=

$仪器所用真空度

为
#*$*-E,

'

A,A

!

微束
c

射线荧光光谱定量方法的优化

在使用微束
Z

射线荧光光谱对大尺寸铸
\
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复杂高温合金体系进行测量时$由于存在着多种高含量合金

元素$会存在较为复杂的干扰效应如背景噪声干扰(谱峰重

叠与元素吸收增强效应!基体效应"等'对涡轮盘剖面进行面

扫描后得到的荧光光谱图如图
%

所示'

图
E

!

c

射线光管不同测量电压和电流下峰背比

)*

+

,E

!
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+

/649:0@11/9562<c$14
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图
T

!

大尺寸铸
e

锻
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切片面扫后
c

射线荧光光谱图

)*

+

,T

!

c$14

#

<;@21/60/90/6

B

/051@32<;41

+

/$6*̀/0465*9

+

$<21

+

*9

+

%ITXY!4<5/16*:/60499*9

+

!!

由谱图可知
09

元素的
U

'

"

线系能量值为
)$#.(6Ca

$与

X

元素能量值为
)$'/)6Ca

的定量分析线系
D

(

"

十分接近$

存在明显的谱锋重叠干扰'同时当样品中受激元素分析谱线

的能量大于某一共存元素的谱线激发能时$该共存元素也会

强烈吸收分析谱线得到额外激发$在复杂元素体系中此类元

素吸收或增强效应干扰也是无法避免的'本实验为解决元素

定量中的谱线干扰$采用了影响因子系数校准法$采用多块

与涡轮盘组成元素接近的高温合金块状光谱标准样品!表
"

"

在同等测量条件下进行面扫描分析$测定区域为
#--g

#--

'

表
S

!

高温合金光谱参考物质的化学成分"

!

!

a

#

-48;/S

!

&./3*04;023

B

26*5*292<6@

B

/14;;2

#

6

B

/0514;1/</1/90/345/1*4;6

!

!

#

a

"

0F$ +B +F >F X 59 ;J 0E YC 09

K>R")* &$/) /$/( ($/' *$*( "$*# . *$*#( *$*&' @,J$

K>R")# )$.' "'$(# '$" * %$./ ($./ * *$*% @,J$

K>R#*# )$'/ "*$*# *$.' "*$*% "$*" ($.& *$*#) *$*#% @,J$

K0&") "/$"% *$"%( '$*% *$*#" *$/') *$((% ($'" "&$# @,J$

K0/'/ ##$"# ")$.. *$**) #$*" '$%. "$/ "$*( *$*') @,J$

@4&")b ")$#' *$'.) ' *$*%/ *$/' *$.'" ($". ")$(" @,J$

K;N>#&&;

#

A "%$'( "%$( %$## *$*%& '$% %$') *$*'% *$". @,J$

K;N>'#(;

#

A ")$(# "*$%. /$/) *$*' '$". "$(. *$**& *$*& @,J$

!!

由仪器定量结果与化学成分分析结果的相关性曲线结果

可知$

+B

$

+F

和
>F

的拟合曲线的斜率接近于
"

$与化学值

的偏差不超过
(!

'

X

和
59

的斜率略高$但偏差也没有超过

"*!

$这些元素的拟合曲线的斜率可以作为校正因子对仪器

定量方法进行校准'而
;J

和
0E

的拟合曲线斜率值与
"

存在

较大偏差$这主要是由于
;J

元素原子序数较小$产生的
Z

射线荧光强度较低$而涡轮盘中
0E

的含量也较低$所选的

光谱标准参考物质含量梯度不合适所致$因此选择了一个已

知准确化学成分且分布均匀的
A<%*./

合金块状样品作为类

型控制样品$对其定量方法进行了进一步修正$最终测定的

扫描面的总体平均含量与化学法测定的结果如表
#

所示'可

知使用优化后的定量方法测得值与化学法定量值基本一致$

**('
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无较大偏差$证明了此方法的准确性(可靠性'

A,E

!

涡轮盘纵剖面各元素成分定量统计分布分析结果

对大尺寸镍基变形
A<%*/.

合金涡轮盘切片从轮毂到轮

缘的
"&(--g'%--

面积区域进行面扫描分析$并采用优

化后的定量方法对各元素进行定量分析$成分分布图如图
(

所示'结果表明$涡轮盘从轮毂到轮缘的部分元素的含量分

布情况存在着一定程度的差异$其中
+F

$

+B

$

>F

$

09

和
59

元素在涡轮盘切片厚度中心区域存在弧状偏析带$且偏析带

位置比较接近$

+F

$

>F

和
59

在偏析带上含量较低$

09

和
+B

在偏析带的含量较高$而
X

$

0E

和
;J

三种元素未发现明显

偏析带'

表
A

!

%ITXY!

涡轮盘的化学法测定结果与微区
c

射线荧光光谱测定结果"

!

a

#

-48;/A

!

-./1/6@;562<0./3*04;3/5.2:49:3*012$41/4c$14

#

<;@21/60/90/6

B

/051@32<%ITXY!5@18*9/:*6=

!

!

a

"

>CL8FO +B +F >F X 59 ;J 0E 09

校正因子
"$*%. "$**. *$/.. "$*(# "$*&( "$''" *$&.&& "$*/%

%

2ZNY "($&/ "'$"& %$** '$/. '$&* #$#* *$&" (.$*.

K+:2;34 "($./ "'$"& %$*" '$/) '$)( #$#" *$&" (.$"(

图
U

!

涡轮盘各元素百分含量二维分布图

!

,

"*

+B

)!

E

"*

+F

)!

I

"*

>F

)!

O

"*

59

)!

C

"*

09

)!

M

"*

X

)!

7

"*

0E

)!

8

"*

;J

)*

+

,U

!

-J2$:*3/96*294;:*651*8@5*2934

B

2<5./

B

/10/954

+

/0295/952</40./;/3/95*95@18*9/:*6=

!

,

"*

+B

)!

E

"*

+F

)!

I

"*

>F

)!

O

"*

59

)!

C

"*

09

)!

M

"*

X

)!

7

"*

0E

)!

8

"*

;J

!!

参照金属原位通则国家标准
A@

#

5#%#"'

+

#**/

中对面

分布得到的各元素不同位置处的含量数据进行了定量统计分

布解析$其中每个数据点代表
"--g"--

微区的元素平均

含量$最终获得了
('"#

个微区的元素平均含量$并绘制了

元素含量频数分布图!图
.

"$获得了整个扫描区域内各元素

的最大偏析度(统计偏析度(在材料成分设计允许范围内的

统计符合度等定量统计参数$结果如表
'

所示'其中统计偏

析度是指该元素
/(!

置信度下$以含量中位值为中心的含量

置信区间%

7

"

$

7

#

&的统计偏析度
4

$其计算公式见式!

"

"$当

统计偏析度越大偏析越严重$统计偏析度为
*

时则无偏析'

由图
&

可知涡轮盘中大部分元素的含量分布均呈现良好的正

态分布$但
+F

元素谱图在左侧出现了一些拖尾$导致了其

分布图形的不对称$这是由于
+F

元素在分析区域存在的一

些负偏析点造成的'一些高含量元素
09

$

+B

和
+F

的统计偏

析度均小于
"!

$

>F

$

X

和
59

的统计偏析度也没有超过

#!

$说明涡轮盘整体元素分布均匀性较好$虽然部分元素

在厚度中心区域存在一些偏析带$但这些偏析带是一个狭长

的窄偏析带$对全区域元素含量统计分布结果影响不大'从

各元素含量的最大和最小值数据可以看出$除了
;J

之外$

所有含量数据均在涡轮盘成分设计的允许范围之内$其统计

符合度均为
"**!

'

;J

元素的含量波动主要是由荧光光谱本

身的一些局限性造成的$由于其原子序数低$荧光产额低$

"*('
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在面扫描分析是获得的荧光净强度低$因此信号波动较大$

但通过扩大每个数据点的覆盖区域$获得更高的累计信号强

度后$

;J

的含量波动会有所减小'当统计的每个数据点区域

尺寸增大至
( --

时$全区域内
;J

含量的最小值变为

#$*%!

$最大值变为
#$#/!

$同样位于涡轮盘成分设计的允

许范围之内$说明该涡轮盘整体的元素含量分布均符合设计

要求'

4

(

!

7

"

)

7

#

"#

#7

*

!

"

"

式中*

F

*

为含量中位值)

F

"

和
F

#

为含量置信区间的上下

限'

图
!

!

涡轮盘各元素不同百分含量频数分布直方图

)*

+

,!

!

I*652

+

1432<<1/

W

@/90

#

:*651*8@5*292<:*<</1/95

B

/10/954

+

/62<34

]

21/;/3/956*95@18*9/:*6=

表
E

!

镍基
%ITXY!

涡轮盘各元素面分布原位统计结果

-48;/E

!

79$6*5@6545*65*04;1/6@;562<34

]

21/;/3/956@1<40/:*651*8@5*292<%ITXY!5@18*9/:*6=

指标
元素

+B +F >F X 59 ;J 0E 09

元素设计值允许范围#!

,

!

"

"($**

$

".$(*"#$(*

$

"'$(*'$)*

$

%$#* '$)*

$

%$#* '$(*

$

'$/* #$**

$

#$%* *$.*

$

"$** @,J$

最小值#
! "($.&/ "'$*"( '$/"' '$)*) '$()) "$("# *$.() (($.**

最大值#
! "($/'& "'$'*# %$*/& %$"** '$)%* #$&.& *$&&# (.$(*&

平均值#
! "($&/* "'$"&% '$//) '$/(. '$&** #$"/) *$&*) (.$*.*

最大偏析度#
! "$**/ "$*"* "$*#( "$*'. "$*') "$#(/ "$*/* "$**)

统计偏析度#
! *$%(* *$.%* "$"." "$/)% "$.'% "($(/. %$%%& *$%#/

统计符合度#
! "** "** "** "** "** &($') "** @,J

A,T

!

涡轮盘纵剖面不同区域各元素含量分布规律

为进一步探究涡轮盘扫描区域厚度方向的各元素含量变

化规律$分别取如图
&

所示
$

方向坐标为
%%

$

))

和
"'#--

附近的数据阵列进行了统计解析$从上至下将数据阵列分割

成若干个
'*g"(

的小数据点阵$其中每个点阵代表
#--g

"--

微区含量$求取每个数据点阵的各元素的平均含量$

并绘制厚度方向每隔
"--

间距的元素含量的线分布图$三

个厚度方向的线分布图如图
&

所示'可知$三条线在距上表

#*('
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图
C

!

涡轮盘厚度方向各元素含量线分布图

!

,

"*分析区域图)!

E

"*

?9HC2"

)!

I

"*

?9HC2#

*!

O

"*

?9HC2'

)*

+

,C

!

&295/95>41*45*29:*4

+

1432<5.1//;29

+

*5@:*94;;*9/62<34

]

21/;/3/956*95@18*9/:*6=

!

,

"*

;H,J

P

=9=JFI,L9FH

)!

E

"*

?9HC2"

)!

I

"*

?9HC2#

*!

O

"*

?9HC2'

图
D

!

涡轮盘径向各元素含量线分布图

!

,

"*

?9HC2%

分析位置图)!

E

"*

?9HC2%

)!

I

"*

?9HC2(

分析位置图)!

O

"*

?9HC2(

)*

+

,D

!

P41*45*29:*4

+

1432<14:*4;;*9/41:*651*8@5*292<34

]

21/;/3/956*95@18*9/:*6=

!

,

"*

?9HC2%,H,J

P

=9=JFI,L9FH-,

1

)!

E

"*

?9HC2%

)!

I

"*

?9HC2(,H,J

P

=9=JFI,L9FH-,

1

)!

O

"*

?9HC2(

'*('
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面约
"*

$

"#

$

"(

$

"&

和
#*

$

#"--

处
+F

和
>F

有明显含量

降低的趋势$而
09

和
+B

则呈现含量增高的趋势'

59

的低含

量点的出现位置略有偏移'这一分布趋势也与元素含量二维

分布图的结果一致$说明了这五种元素偏析带客观存在'

!!

为探究元素横向变化情况$对
U

方向坐标为
")--

附

近的数据阵列进行统计解析$从左至右将数据阵列分割成若

干个
(*g'*

的数据点阵$其中每个点阵代表
'$(*--g

#$"*--

微区的含量$求取每个小微区的元素平均含量$并

绘制从轮毂至轮缘方向的元素含量线分布图$如图
)

!

E

"所

示$可知在距左侧约
"*'--

处各元素含量存在较大波动$

此处二维分布图中偏析带位置重合'从轮毂至轮缘将全扫描

区域平均分割为
(*

个微小区域$每个区域的宽为
'$(*--

$

统计每个小区域的元素平均含量$并绘制从轮毂至轮缘区域

的元素含量线分布图$如图
)

!

O

"所示'可知涡轮盘径向也存

在一定的成分梯度分布$

+F

$

+B

和
X

三种元素含量从轮毂

到轮缘呈现逐渐降低的趋势$而
>F

$

59

和
0E

三种元素含

量则呈现逐渐上升趋势'这可能是由于在制备过程中$不同

元素扩散程度不同或从轮毂到轮缘横向方向上各元素的热动

力学行为梯度变化造成的'

!!

为进一步验证偏析带的存在$以及部分元素在一定范围

内的横向整体变化趋势的可靠性$使用金属原位分析仪

!

W:;2#**

"对相同区域范围进行了线分布分析$采用的是

W:;2#**

的定点分析模式$在每一列上每隔
'--

进行定点

测量$并采用了相同的高温合金体系标样进行绘线定量$其

中厚度方向!

?9HC2.

"和径向!

?9HC2&

"上各元素含量分布线分

布图如图
/

所示'可知在距测量区域上沿约
"#--

处
+F

$

+B

$

>F

$

09

和
59

五种元素含量出现较大变化$且元素含量

变化趋势与
%

2ZNY

所测元素偏析带变化趋势保持一致$进

一步验证了在测量区域内偏析带的客观存在'同时从轮毂至

轮缘区域$

+F

$

+B

和
X

三种元素含量从轮毂到轮缘呈现逐

渐降低的趋势$而
>F

$

59

和
0E

三种元素含量则呈现逐渐

上升趋势$这也与
%

2ZNY

法测量趋势符合性较好$进一步验

证了
%

2ZNY

法测量与统计结果的准确性(可靠性'说明大尺

寸涡轮盘在热处理过程中存在温度场分布$导致了各元素扩

散行为以及显微组织分布的差异$因此不同部位的成分也存

在一定偏析'

图
Y

!

R"H$AXX

测得涡轮盘径向各元素含量线性图

!

,

"*分析区域图)!

E

"*

?9HC2.

)!

I

"*

?9HC2&

)*

+

,Y

!

R"H$AXX>/1*<*045*290295/950.49

+

/2<34

]

21/;/3/956*95@18*9/:*6=

!

,

"*

;H,J

P

=9=JFI,L9FH

)!

E

"*

?9HC2.

)!

I

"*

?9HC2&

'

!

结
!

论

!!

!

"

"通过选择合适的测量条件(优化仪器定量方法$建

立了基于微束
Z

射线荧光光谱的新型铸
\

锻
A<%*/.

合金

涡轮盘成分分布定量分析方法$并引入了原位统计分析方法

对涡轮盘中
+B

$

+F

$

>F

$

X

$

59

$

;J

$

0E

和
09

八种主要元

素进行了定量统计分布解析'

!

#

"发现涡轮盘厚度的中心区域内部分元素存在一定的

偏析$其中
+F

$

>F

和
59

三种元素从轮毂至轮缘存在弧形负

偏析带$而
09

和
+B

两种元素存在弧形正偏析带$两个偏析

带的位置接近'另外$涡轮盘径向也存在一定的成分梯度分

布$

+F

$

+B

和
X

三种元素含量从轮毂到轮缘呈现逐渐降低

的趋势$而
>F

$

59

和
0E

三种元素含量则呈现逐渐上升趋

势

!

'

"获得了整个扫描区域内各元素的最大偏析度(统计

偏析度(在材料成分设计允许范围内的统计符合度等定量统

计参数$可知涡轮盘中大部分元素的含量分布均呈现良好的

正态分布$除
;J

元素外各元素的统计偏析度均小于
#!

$所

有含量数据均在涡轮盘成分设计的允许范围之内$其统计符

合度均为
"**!

$说明该涡轮盘整体的元素含量分布均符合

设计要求'
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